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0 Precede et installation de production de maltitol cristallise. 



@ Procede de production de maltitol cristallise an- 
hydre dans lequet la masse M soumise a la cristaili- 
sation parcourt de haul en bas, en continu et sous 
maiaxage, une enceinte 1 a rinterieur de laquelle 
elle est soumise a un gradient de temperature glo- 
balement decroissant de haut en bas. la masse 
cristallisee etant recuperee en continu en bas de 
I'enceinte, des moyens etant prevus pour prelever a 
un niveau intermediaire 8 une fraction de la masse 
M et a la recycler a un niveau 9 situe au voisinage 
de Pextremite superieure de I'enceinte. 
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Procede et installation de production de maltltol cristallise 



L'invention a pour objet un procede et una 
installation de production de maltitol cristailise. 

II est connu de preparer le nnaltitof cristallise 
par refroidissement de strops riches en maltitol en 
presence de cristaux de maltitol qui jouent le role 
de germes de cristallisation. 

Ce procede ne donne pas entierement satis- 
faction. 

Or, pour faire face aux contraintes notamment 
economiques toujours plus severes, la Societe De- 
manderesse a cherche a mettre au point un 
procede et une installation repondant mieux que 
ceux qui existent deja aux divers desiderata de la 
pratique, en particulier du point de vue de !a pro- 
ductivite de Toperation de cristallisation par unite 
de volume de Tappareiilage utilise. 

Et eHe a trouve que ce but pouvait etre atteint 
grace a un procede caracterise par le fait 

-que I'on fait parcourir a une masse formee de 
sirop et de cristaux de maltitol, de haut en bas, en 
continu et sous mafaxage, une zone de cristallisa- 
tion de direction verticale ou inciinee, dans laquelle 
est etabli un gradient de temperature globalement 
decroissant vers le bas eventuellement module de 
0,2 a 2*'C/heure, de preference de 0,5 a 2 et plus 
preferentiellement encore de 0,5 a 1,2''C/heure de 
traitement 

-que Ton alimente ladlte zone de cristallisation au 
voisinage de son extremite superieure, d'une part, 
en sirop de maltitol ayant une richesse en maltitol 
superieure a 80 %, de preference de 88 a 98 % et 
plus preferentiellement encore de 90 a 95 % en 
poids et un taux de matieres seches superieur a 65 
%, de preference de 70 a 87 % et plus 
preferentiellement encore de 70 a 85 % en poids 
et, d'autre part, en masse soumise a la cristallisa- 
tion qui est preievee et recyclee a partir d'un 
niveau intermediaire de la zone de cristallisation, 
distant de ses extremites d'au moins 1/6, de 
preference 1/5 et plus preferentiellement encore 
1/3 de la longueur totale de ladlte zone, la quantite 
de masse soumise a la cristallisation et recyclee 
representant en volume de 10 a 120 %, de 
preference de 40 a 110 % et plus 
preferentiellement encore de 80 a 100 % de la 
quantite de sirop de martitol introduite dans la 
zone, et 

-que Ton extrait. en continu, au voisinage de 
i'extremite inferieure de la zone de cristallisation, 
un produit fortement enrichi en cristaux de maltitol 
a partir duquei on recupere lesdits cristaux. 



Pour mettre en oeuvre le susdit procede, on a 
recours, conformement a ['invention, a une instal- 
lation constituee essentiellement d'une enceinte de 
cristallisation d'axe vertical ou incline et equipee 

5 

-d'un systeme d'alimentation en sirop riche en mal- 
titol au voisinage de son extremite superieure. 

-d*un systeme de malaxage et d'un systeme de 
10 regulation de temperature propres a etablir a 
I'interieur de I'enceinte et au sein de la masse 
soumise a la cristallisation contenue dans I'encein- 
te, un gradient de temperature globalement 
decroissant de haut en bas, 

15 

-d'un systeme d'extraction continue au voisinage 
de son extremite inferieure, d'un produit fortement 
enrichi en cristaux de maltitol qui est achemine par 
des moyens appropries vers un systeme propre a 
20 recuperer les cristaux a partir* de ce produit, et 

-de moyens propres a prelever a un niveau in- 
termediaire de I'enceinte, distant des extremites de 
celle-ci d'au moins 1/6, de preference 1/5 et plus 

25 preferentiellement encore 1/3 de la longueur totale, 
une fraction de la masse soumise a la cristallisation 
et a recycler cette fraction dans I'enceinte a un 
niveau voisin de I'extremite superieure de celle-ci. 
L'invention vise egalement d'autres disposi- 

30 tions qui s'utilisent de preference en meme temps 
et dont il sera plus explicitement question ci-apres. 

Et elle pourra, de toute fagon, etre bien com- 
prise a I'aide du complement de description qui 
suit et du dessin annexe qui sont retatifs a des 

35 modes de realisation avantageux. 

La figure unique du dessin montre - 
schematiquement une installation conforme a l'in- 
vention. 

Se proposant, par consequent, de produire du 
40 maltitol cristallise conformement a l'invention, on 
s'y prend comme suit ou de fagon equivalente. 

On utilise comme matiere premiere des sirops 
de maltitol provenant d'un eluat de chromatogra- 
phie riche en maltitol, presentant une teneur en 
45 matieres seches superieure a 65 % et, de 
preference, d'environ 70 a 87 % en poids. le 
maltitol entrant pour au moins 80 % et, de 
preference, pour une proportion de 88 % a 98 % 
et plus preferentiellement encore de 90 a 95 % en 
50 poids, dans la constitution sur matieres seches du 
sirop. 

Ce sirop est, de preference, sensiblement 
exempt de cristaux de maltitol et de nuclei. 

55 
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II est achemine vers une zone de cristaliisation 
verticals ou incfinee, qu'il parcourt en continu de 
haut en bas a partir d'un point situe au voislnage 
de son extremite superieure et a Cinterieur de 
laqueile ii est soumis, en presence de cristaux de 
maititol jouant le role de germes de cristaliisation, 
a un maiaxage et a un gradient de temperature 
giobalement decroissant de haut en bas. 

La temperature du sirop est amenee ou main- 
tenue, au moment de son introduction dans la zone 
de cristaliisation, a una vaiueur choisie dans Tinter- 
valle de 50 a Q0°0, de preference de 55 a 80*'C et 
plus preferentiellement de 60 a 70 °C. 

Le gradient de temperature etabli a Tinterieur 
de ia zone de cristaliisation au sein de la masse 
soumise a la cristaliisation correspond a une dimi- 
nution de 0,2 a 2°C, de preference de 0,5 a 1.2*C 
par heure de traitement et est tei qu'a la sortie de 
ladite zone, a un point situe au voisinage de 
Textremite inferieure de celle-ci. Ia masse soumise 
a cristaliisation qui comprend le sirop. les cristaux 
initialement presents et ceux formes par le 
phenomene de cristaliisation, se trouve amenee a 
une temperature situee a IMnterieur d'un intervalle 
de 40 a 20'C, de preference de 30 a 25^C. 

Au fur et a mesure que la masse soumise a la 
cristaliisation se rapproche de I'extremite inferieure 
de ia zone de cristaliisation, sa richesse en cristaux 
de malb'tol augmente. 

L'obtention, au voisinage de Pextremite 
inferieure de la zone de cristaliisation d'une masse 
riche en cristaux qui puisse etre extraite en continu 
sans dereglement des parametres du processus de 
cristaliisation, dereglement qui se repercuterat au 
niveau de Tetape suivante de separation de la 
phase liquide et des cristaux et qui pourrait 
necessiter des arrets intermittents de rinstaliation. 
est rendue possible, par le precede selon I'inven- 
tion et notamment grace au prelevement, a un 
niveau median distant des extremites de la zone 
d'au mains 1/6, de preference 1/5 et plus 
preferentiellement encore 1/3 de la longueur totaie 
d'une fraction de la masse soumise a cristaliisation 
qui est recyclee et reintroduite dans la zone de 
cristaliisation a un niveau voisin de son extremite 
superieure. 

La fraction prelevee et recyclee represente, en 
volume, de 10 a 120 %. de preference de 40 a 110 
% et plus preferentiellement encore de 80 a 100 % 
du volume de sirop de maititol alimentant la zone 
de cristaliisation. 

Le debit d'alimentation en sirop de maltltoi est 
choisi de fagon telle que le temps de sejour 
moyen, d'une fraction donnee de la masse sou- 
mise a cristaliisation a IMnterieur de la zone de 
cristaliisation soit de 40 a 80 heures, de preference 



de 48 a 65 heures ; la valeur adoptee depend des 
capacites d'echange thermique des moyens com- 
portes par la zone et a i'aide desquels est etabli. a 
I'interieur de ladite zone au sein de la masse 
5 soumise a la cristaliisation. le gradient de 
temperature decroissant. 

La viscosite de la masse soumise a cristaliisa- 
tion qui augmente au fur et a mesure que crolt la 
proportion de cristaux de maititol. c'est-a-dire dans 
70 le sens descendant fait que ia zone de cristaliisa- 
tion est de preference, equipee de moyens de 
refoulement ou d'aspiration propres a faciiiter le 
cheminement de la masse a i'interieur de la zone. 
Par aiileurs, les moyens de maiaxage et deho- 
rs mogeneisation comportes par la zone de cristaliisa- 
tion doivent etre agences de telle sorte que les 
zones mortes soient evitees et que I'echange ther- 
mique entre la masse soumise a cristaliisation et 
les moyens de refroidissement soit le plus efficace 
20 possible. 

Le produit extrait de la zone de cristaliisation et 
qui constrtue, comme deja indique, une masse 
riche en cristaux de maititol, comprend des cris- 
taux de maititol d'un spectre granuiometrique ca- 
25 racterise par une faible proportion de fins et de 
gros cristaux et par une forte proportion de cristaux 
de taille intermediaire, ce spectre ne variant pas 
dans le temps, ce grace a quoi Tetape de traite- 
ment suivante, qui consiste a separer ces cristaux 
30 de la phase liquide dans laquelle iis baignent ne 
connaTt pas de perturt^ation. 

Cette separation comprend un essorage et 
eventuellement un lavage grace auxquels on 
recupere la majeure partie de la phase liquide ; 
35 celle-ci forme des eaux-meres dont la concen- 
tration en maititol est inferieure a celle du sirop de 
maJtitol de depart -cette concentration atteint 
generalement de 70 a 96 % et plus generalement 
encore de 80 a 90 %-et dans lesquelles on re- 
4o trouve la presque totalite des impuretes contenues 
dans le sirop de maititol de depart. 

Les eaux-meres recueiliies peuvent etre partiel- 
lement recyclees. 

Ceci etant pour mettre en oeuvre le procede 
45 conforme a I'invention, on peut avoir recours a une 
enceinte unique 1 ayant la fonme d'un cylindre de 
revolution d'axe XY. 

L'axe XY est dispose avantageusement suivant 
la verticale mais peut egalement §tre incline. 
50 L'enceinte est equipee 

-d'un systeme d'alimentation en sirop de maititol 
au niveau de Textremite superieure de l'enceinte et 
represente schematiquement par une canalisation 
55 2, 
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-d'un systeme de malaxage et de regulation de la 
temperature dont il va etre question et 

-d'un systeme d'extraction en continu au niveau de 
Textremite inferieure de I'enceinte et 
schennatiquennent represente par une canalisation 
3, ce systenne e.tant propre a recuperer la nnasse 
riche en cristaux de maititol obtenue a la sortie de 
la zone de cristailisation ; ce systenne d'extraction 
peut comporter des nnoyens d'aspiration non 
representes qui cooperent a faire parcourir I'en- 
ceinte a la nnasse sounnise a !a cristailisation. 

Le systeme de malaxage et de regulation de la 
temperature dont ii est question ci-dessus peut 
avantageusement comporter 

- un ensemble de bras de malaxage 4 portes a 
intervalles reguliers par un arbre rotatif 5 dont I'axe 
est confondu avec i*axe XY de Tenceinte, 

-des nappes de refroidissement 6 disposees en 
alternance avec les bras malaxeurs 4 et portees 
par ia paroi de I'enceinte 1, ces nappes de refroi- 
dissement etant parcourues par un fluide de refroi- 
dissement 

Conformement a invention, i'enceinte compor- 
te en outre des moyens globalement representes 
en 7 et propres 

-a preiever a un niveau intermediaire 8 de Tencein- 
te, distant des extremites de celle-ci d'au moins 
1/6. de preference 1/5 et plus preferentiellement 
encore 1/3 de la longueur totale, une fraction de la 
masse M soumise a cristailisation et parcourant 
J'enceinte de haut en bas et 

-a recycler cette fraction a un niveau 9 situe au 
voisinage de I'extremite superieure de Tenceinte. 

La capacite d'echange thermique, le systeme 
de regulation de temperature, la vitesse de rotation 
des moyens de malaxage et la vitesse avec la- 
quelle, sous I'lnfluence des moyens d*aspiration 
non representes, la masse soumise a cristailisation 
parcourt I'enceinte, c'est-a-dire la duree moyenne 



r = 



dans laquelle 

-A, qui represente la richesse en ma^ltitol du sirop 
d'alimentation, est egale a 92 % et 



de sejour d'une fraction donnee de cette masse a 
rinterieur de I'enceinte. sent choisies de fagon telle 
que s'etablisse. au sein de I'ensemble de la masse 
soumise a cristailisation, le gradient de 

5 temperature prevu conformement a I'invention. 

On signale que. dans la pratique, le fluide de 
refroidissement est de I'eau et que I'ecart moyen 
de temperature en un point donne de I'enceinte 
entre cette eau et la masse soumise a cristaliisa- 

70 tlon, est de I'ordre de 2 a 10°C. 

EXEMPLE 

a) On a recours a une installation conforme a 
75 i'in-ventlon comportant une enceinte cylindrique 
unique d'un volume utile de 3 m^ 

On introduit dans cette enceinte, avec un debit 
de 50 !/h, un sirop de maititol ayant une teneur en 
matieres seches de 82,6 % et comprenant 92 % 
20 en poids sur matieres seches de maititol, les 8 % 
restants etant constitues par du sorbitol, du malto- 
triitol et des oligosaccharides hydrogenes. 

La temperature du sirop a I'entree de I'encein- 
te est d'environ 65 '^C. 
25 Simultanement on recycle, avec un debit de 40 

I par heure, une fraction de la masse en cours de 
cristailisation prelevee a un niveau sensiblement 
median de I'enceinte. 

La duree de passage moyen a i'interieur de 
30 I'enceinte d'une fraction donnee de la masse sou- 
mise a la cristailisation est d'environ 60 heures. 

La masse riche en cristaux extraite au niveau 
de I'extremite inferieure de I'enceinte se trouve a 
une temperature volsine de SCO, le gradient de 
35 temperature globalement decroissant de. haut en 
bas correspondant done a environ 0,6 *'C par heure. 

La teneur en maititol des eaux-meres 
recuperees apres separation et lavage des cristaux 
de maititol est de 85 % sur matieres seches, le 
40 complement a 100 etant constitue par du sorbitol, 
du maltotriitol et des oligosaccharides hydrogenes. 

Le rendement de cristailisation qui est donne 
par la formule : 

45 

A ■ H 
100-H 

So 

-H, qui represente la richesse des eaux-meres, est 
de 85 % apres lavage des cristaux. 

s'etablit a 46.7 %. 
55 On produit par jour 640 kg-de maititol, ce qui 

correspond a une productivlte de 0,213 tonne par 
jour et par m^ de I'enceinte. 
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II ne se produit aucune perturbation necessitant 
I*arret de I'installation qui fonctionne en continu. 

Les cristaux recueillis apres essorage at lavage 
presentent d'excelientes proprietes physiques et 
chimlques. 



Ces cristaux sont d'une purete superieure a 99 
%, leur indice d'ecoulennent est bon et leur 
repartition granuiomethque est !a suivante : 



.cristaux de taille superieure 

a 40 microns 

cristaux de taille inferieure 
a 250 microns 
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b) La meme installation et les memes con- 
ditions operationnelles sont utilisees. 

Cependant a un moment donne. apres avoir 
atteint I'equiiibre du systeme, la fraction recyclee 
est prelevee a un niveau situe a Texterieur du 
domaine confonme a Tinvention. 

On constate alors rapidement une evolution 
des parametres de crista llisation qui se manifeste 
apres quelques heures par une mauvaise 
separation au niveau du turbinage et qui finit par 
necessiter i'arret de i'installation et ^enlevement de 
la masse qui la remplit avant de la remettre en 
marche sous les conditions conformes a Tinven- 
tion. 

Revendications 



1. Precede de production de maititol cristallise ca- 
racterise par letait 

-que I'on fait parcourir a une masse formee de 
sirop et de cristaux de maltitol. de haut en bas, en 
continus et sous malaxage, une zone de cristallisa- 
tion de direction verticale ou inclinee. dans laquelle 
est etabli un gradient de temperature globalement 
decroissant vers le bas eventuellement module de 
0,2 a 2°C/heure de traitement. 

-que I'on aiimente ladite zone de cristallisation au 
voisinage de son extremite superieure, d'une part, 
en sirop de maltitol ayant une ricfiesse en maltitol 
superieure a 80 % en poids et un taux de matieres 
seches superieur a 65 % et. d'autre p^art, en masse 
soumise a la cristallisation qui est prelevee et 
recyclee a partir d'un niveau intermediaire de la 
zone de cristallisation. distant de ses extremites, 
d'au moins 1/6. de preference 1/5 et plus 
preferetiellement encore 1/3 de la longueur totale 
de ladite zone, la quantite de masse soumise a (a 
cristallisation et recyclee representant en volume 
de 10 a 120 % de la quantite de sirop de maltitol 



introduite dans la zone, et 

-que Ton extrait, en continu, au voisinage de 
Textremite inferieure de la zone de cristallisation, 
un produit fortement enrichi en cristaux de maJtitoI 
a partir duquel on recupere lesdits cristaux, 

2. Precede selon la revendication 1 . caracterise par 
!e fait que le gradient de temperature globalement 
decroissant est de 0,5 a 1,2''C/heure de traitement 

3. Procede selon Tune des revendications 1 et 2, 
caracterise par le fait que le sirop servant de 
matiere premiere presente une richesse en maititol 
de 88 a 98 %, de preference de 90 a 95 % en 
poids et un taux de matieres seches de 70 a 87 % 
en poids. 

4. Procede selon Tune des revendications 1 a 3, 
caracterise par le fait que la fraction recyclee 
represente en volume de 40 a 110 % et de 
preference, de SO a 100 % du volume de sirop de 
maltitol alimentant la zone de cristallisation. 

5. Procede seion Tune des revendications 1 a 4, 
caracterise par le fait que la temperature du sirop 
de maltitol au moment de son introduction dans (a 
zone de cristallisation est de 50 a 90*'C, de 
preference de 55 a SO^'C et plus preferentiellement 
de 60 a 70**C et que la masse extraite de la zone 
de cristallisation se ti-ouve a la sortie de celle-ci a 
une temperature de 40 a 20''C. de prefererrce de 
30 a 25^*0. 

6. Installation de production de maititol cristaJIise 
caracterisee par le fait qu'elle comprend essentiel- 
lement une enceinte de cristallisation d'axe vertical 
ou incline et equipee 

-d'un systeme d'alimentation en sirop riche en mal- 
titol au voisinage de son extremite superieure, 
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-d'un systeme de maiaxage et d'un systeme de 
regulation de temperature propres a etablir a 
I'tnterieur de Tenceinte et au sein de la masse 
soumise a la cristallisation contenue dans Tencein- 
te, un gradient de temperature globalement 
decroissant de iiaut en bas, 

-d'un systeme d'extraction continue au voisinage 
de son extremite inferieure, d'un produit fortement 
enrichi en cristaux de maltitol qui est achemine par 



des moyens appropries vers un systeme propre a 
recuperet les cristaux a partir de ce produit. et 

-de moyens propres a preiever a un niveau in- 
5 termediaire de fenceinte, distant des extremites de 
fcelle-ci d'au moins 1/6, de preference 1/5 et plus 
preferentieliement encore 1/3 de la longueur totaie 
une fraction de la masse soumise a ia cristailisation 
et a recycler cette fraction dans I'enceinte a un 
w niveau voisin de Textremite superieure de ceile-ci. 
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